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RESUMEN 
 
Los materiales cerámicos se emplean de manera creciente en varias aplicaciones por sus propiedades 
tal como su dureza y su resistencia al ataque químico. Sin embargo, la inherente fragilidad limita su 
uso: cuando estos materiales se someten a contacto superficial, desarrollan sistemas de fractura 
típicos de contacto, principalmente grietas cono y cuasi-plasticidad por microagrietamiento, que 
pueden ocasionar el fallo del componente. 
Una de las estrategias empleadas para evitar la generación de grietas cono, aumentando la tenacidad 
de estos materiales, es la adición de una segunda fase. En este proyecto se evaluará la resistencia al 
contacto de materiales compuestos de base alúmina con 2% y 5% de mullita de sinterización reactiva 
como segunda fase de tamaño micro y nanométrico.  
El objetivo general de este estudio lo constituye la caracterización mecánica bajo contacto Hertziano 
tanto superficial como subsuperficial utilizando la técnica de tomografía de estos materiales.  
Para lo anterior se efectuarán ensayos de contacto Hertzianos, mapas de daño con el microscopio 
óptico y el interferómetro y finalmente se realizará una tomografía para evaluar la naturaleza del 
daño en profundidad. 
Los resultados muestran una evolución favorable al añadir un porcentaje bajo de mullita, en cuanto a 
la reacción frente al contacto, como el hecho de tener un poco más de hundimiento pero pocas 
grietas, dependiendo del porcentaje estudiado. 
Mediante reconstrucción tomográfica a partir de pulidos secuenciales se muestra que los materiales 
compuestos presentan grietas tipo anillo que se propagaron en profundidad sin formar el ángulo 
típico exhibido por materiales frágiles como la alúmina, evidenciando la disipación de energía por 
distintos mecanismos de interacción entre la matriz y las partículas de segunda fase. 
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1. INTRODUCCION 
 
1. 1. La cerámica 
 
La cerámica es el primer material fabricado por el hombre. Este material apareció durante la 
revolución neolítica cuando se hicieron necesarios recipientes para almacenar comida. El término 
cerámica incluye materiales tradicionales como porcelanas, cementos y hormigón pero también 
cerámicas técnicas, utilizadas en sectores innovadores debido a sus propiedades a veces 
excepcionales. De manera general,  el término cerámica incluye a todos los materiales elaborados a 
base de polvos inorgánicos no metálicos que sufren una transformación físico-química irreversible 
durante una cocción más o menos elevada conocida como sinterización. [17] 
Los materiales cerámicos son compuestos químicos o soluciones complejas constituidos por al menos 
un elemento metálico y uno de los cinco elementos no metálicos: C, N, O, P o S. [20] Por ejemplo, la 
alúmina (Al2O3) es un cerámico que tiene átomos metálicos (aluminio) y no metálicos (oxígeno).  
Todas las cerámicas técnicas son preparadas a base de polvos mezclados con un fundente orgánico, y 
a veces un vitrificante. Después son moldeadas o prensadas en la forma requerida. La pieza formada, 
conocida como “cuerpo en verde” se somete luego a una cocción que quema el fundente y provoca 
la coalescencia de las partículas de polvo con una fina capa de vidrio (silicio SiO2). 
[20]. Tienen una 
característica estructural a escala atómica: son cristalinos, a diferencia de los vidrios y vitrocerámicas.  
Entre las cerámicas técnicas más reconocidas se encuentra la alúmina, de gran utilización debido a 
sus altas propiedades mecánicas así como su resistencia al desgaste entre otras. No obstante, la 
fragilidad que le es inherente limita su uso en muchas de sus aplicaciones.   Los recientes desarrollos 
en la tecnología de la cerámica enseñan que la introducción de una segunda fase en la alúmina 
puede aumentar su tenacidad. Este segunda fase puede ser de carburo de silicio (SiC), de nitruro de 
silicio (Si3N4) o de mullita (3Al2O3-2SiO2) como los materiales utilizados en este proyecto. 
[17] 
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1. 1. 1. Propiedades generales 
 
Los materiales cerámicos tienen dos ventajas principales sobre los metálicos. La primera es que son 
químicamente estables en una gran variedad de ambientes severos pues no se oxidan. Esta 
propiedad le permite entre otras cosas biocompatibilidad para aplicaciones médicas. La segunda 
ventaja es que tienen una temperatura de fusión significativamente mayor, por ejemplo Tf: 2020 °C 
para la alúmina Al2O3 contra 660 °C para el aluminio metálico. Estas características hacen de la 
alúmina un material resistente a las altas temperaturas, es decir un refractario, ampliamente 
utilizado en la construcción de hornos industriales. [18] [20]  
Las cerámicas tienen un modulo de Young alto, y poseen dureza y resistencia al desgaste elevadas. La 
resistencia a la abrasión es también elevada. Su densidad es relativamente baja excepto si contiene 
elementos pesados tal como carburo de tungsteno (WC) o zirconio (ZrO2). 
[18] [20]  
A pesar de que las cerámicas tienen mejores propiedades químicas y mayor resistencia a altas 
temperaturas, surge una pregunta: ¿por qué no se utilizan en ciertas aplicaciones tales como 
motores de automóviles? La repuesta se encuentra en la propiedad más desfavorable de los 
materiales cerámicos: su fragilidad. La ductilidad de los aceros les permite soportar cargas de 
impacto relativamente severas sin romper. Los materiales cerámicos en cambio, poseen una alta 
fragilidad producto de su alta susceptibilidad a la generación y propagación de grietas, lo que los 
hace inviables en gran cantidad de aplicaciones. 
Así, el material perfecto sería el que tiene las siguientes propiedades: alto modulo elástico, 
resistencia a la corrosión, resistencia a altas temperaturas y una ductilidad suficiente para resistir a 
cargas importantes.  
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En la siguiente tabla se presenta un cuadro comparativo de las propiedades generales de los 
materiales cerámicos en comparación con los metales y polímeros (Tabla 1.1.1). 
 Cerámicos Metálicos Polímeros 
Modulo de Young Muy alto Alto Bajo a muy bajo 
Densidad Baja Alta Muy baja 
Dureza Muy alta Bajo o media Muy baja 
Ductilidad Baja Alta Alta 
Temperatura de fusión Muy alta Alta Muy baja 
Resistencia a la corrosión Alta Baja Baja 
Resistencia al rozamiento Alta Baja Baja 
Coeficiente de dilatación Bajo Alto Muy alto 
Conductividad térmica Depende Alta Baja 
Conductividad eléctrica Depende Alta Baja 
 
Tabla 1.1.1: Tabla comparativa entre las principales propiedades de los distintos materiales 
[18] 
 
1. 1. 2. Aplicaciones  
 
Las cerámicas son utilizadas en diversas aplicaciones debido a sus principales ventajas: inercia 
química, resistencia a alta temperaturas, dureza, coeficiente de expansión térmica bajo (lo que gana 
una resistencia térmica alta), bajo peso y sus propiedades ópticas. Una combinación particular de 
estas propiedades no puede ser obtenida con ningún otro material; siendo esto la base de su 
selección en muchas aplicaciones.  
Aunque la mayoría de los productos cerámicos son buenos aislantes eléctricos y térmicos, el carburo 
de silicio y el nitruro de aluminio tienen conductividades térmicas parecidas a las de los metales. 
Finalmente, podemos encontrar cerámicas piezoeléctricas, como el cuarzo por ejemplo, y cerámicas 
superconductoras a temperaturas extremadamente bajas, como el YBa2Cu3O7-x, lo que permite 
aplicaciones electrónicas. [1] 
La alúmina se desarrolló originalmente para tubos refractarios y crisoles de alta pureza para utilizar a 
elevadas temperaturas y tiene actualmente aplicaciones mucho más variadas. Sin embargo, existen 
muchas aplicaciones donde alúmina no es utilizada a causa de su fragilidad y el riesgo de fractura. 
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A continuación se enumeran algun
cerámicos. [15] [18] [20]  
 
Medicina:  
-Cerámica bio-activa: rellenos óseos, prótesis ocular (hidroxiapatita) 
Fig. 1.1.
- Cerámica bio-inerte: implantes 
Fig. 1.1.
 
Usos domésticos: grifería, boquillas de pulverización, filtros, cuchillos, tijeras, bolígrafos, hoja de 
afeitar, patines de rueda,  rodamientos de bolas
Fig. 1.1.2.c Tijeras, bolígrafo, hoja de afeitar, cuchillo, boquilla de pulverización, rodamientos de bolas
 
 
os de los campos principales de aplicación de los materiales 
 
 
2.a Cerámica bioactiva (relleno óseo) 
dentales, prótesis de cadera  
 
2.b Implantes dentales y prótesis de cadera 
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Laboratorio: crisoles, tubo y funda, termopar
abrasivos 
 
Aeroespacial: baldosas de protección 
turbinas, capa de asilamiento de cámaras de combustión
 
Militar: radomo, ventana infrarroja (capacidad de las cerámicas a 
utilizado), blindaje, chaleco antibalas
 
es, discos abrasivos, herramientas de corte
  
Fig. 1.1.2.d Equipo de laboratorio y paños abrasivos 
de nave espacial, compresores, cámara de combustión, 
 
  
Fig. 1.1.2.e Nave especial  
transmitir ondas según el espectro 
 
 
Fig. 1.1.2.f Radomo y chaleco antibalas 
 9 
 
, paños 
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Industria: fundición (moldes), hornos
 
Eléctrica y electrónicas: discos para líneas de alta tensión, condensadores eléctricos, plaquetas para 
micro-circuito, sensor de gas 
Fig. 1.1.2.h
 
 
 
 
1. 2. Cerámica de Ingeniería
 
En contraste con los cerámicos tradicionales, que se basan principalmente en la arcilla, las cerámicas 
técnicas o de ingeniería están constituidas principalmente por compuestos puros o casi puros: 
principalmente óxidos, carburos o n
Las cerámicas tienen propiedades atractivas comparadas con metales y polímeros que les hacen útil 
para aplicaciones específicas. En este ramo, las cerámicas de in
propiedades específicas, como disminuir la fragi
 
, tecnología de fusión nuclear, turbina de gas, energía solar
 
Fig. 1.1.2.g Molde y horno 
  
 Línea de alta tensión y micro-circuito 
 
itruros. 
geniería están diseñadas para lograr 
lidad. 
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Los principales materiales empleados en cerámica de ingeniería son, entre otros: 
- Silicatos: Sílice SiO2 
- Óxidos: Alúmina Al203, Zirconia ZrO2, Magnesia MgO 
- No-óxidos: Carburo de Silicio SiC, Carburo de Tungsteno WC, Carburo de Titanio TiC, 
Carburo de Boro B4C, Nitruro de Silicio SiN, Nitruro de Aluminium AlN, Nitruro de Boro 
BN, Nitrido de Silicio Si3N4 
 
 
1.2. 1. Microestructura y propiedades 
 
Como ocurre con todos los materiales, las propiedades de las cerámicas están directamente ligadas a 
su estructura atómica intrínseca. Los enlaces atómicos de las cerámicas son enlaces iónicos y 
covalentes muy fuertes. Debido a eso, estos materiales son muy duros y resisten a altas 
temperaturas. 
Debido a la fuerza de los enlaces, las dislocaciones tienen poca movilidad, es decir que hay pocos 
sistemas de deslizamiento de átomos activos para que se muevan las dislocaciones. Esto determina 
en gran medida muchas de las propiedades mecánicas de dichos materiales. Por ejemplo, la 
resistencia de los materiales cerámicos está determinada por la generación y propagación de grietas 
en el material, a diferencia de los metales, donde estas propiedades están relacionadas con el 
movimiento de dislocaciones.  
Por otra parte, debido a su microestructura policristalina, parámetros como los granos y su tamaño,  
y la porosidad, influyen directamente sobre las propiedades. Más fino es el tamaño de grano, más 
resistente es la cerámica. Del mismo modo, menos porosidad tiene, más resistente es.  
Por otra parte, la mayoría de los materiales cerámicos no son conductores de cargas móviles, por lo 
que no son conductores de electricidad. Esto se debe a que los enlaces iónicos y covalentes 
restringen la movilidad iónica y electrónica, debido a que son buenos aislantes eléctricos. 
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1.2. 2.         Propiedades Mecánicas 
 
A continuación mencionamos las propiedades mecánicas 
ingeniería (Tabla 1.2.2). [15] 
 Alúmina
Modulo elástico en GPa 320 - 410
Coeficiente de Poison 0,25 
Resistencia σ en MPa [11] 350 
Tenacidad en MPam
1/2
 3 – 4,5 
Tabla 1.2.2: Tabla comparativa de propiedades 
 
Si bien muchas de las propiedades mecánicas de los cerámicos monolíticos son en sí mismas 
superiores a las de los materiales poliméricos y metálicos, se ha demostrado producto de diversas 
investigaciones que la adición de segundas fases mejora, en algunos 
dichas propiedades [3, 6, 9]. Aún más, se han encontrado mejoras significativas, cuando estas segundas 
fases tienen tamaño de grano muy fino, en el rango nanométrico 
algunos casos a la activación de diferentes mecanismos de interacción entre las grietas y las 
segundas fases e intercaras partículas
experimentales de cómo adiciones de se
resistencia y tenacidad de fractura de la alúmina. (Fig. 1.2.2)
Fig.1.2.2 Comparación de propiedades mecánicas de varios nanocerámicas/nanocompuestos basados en alúmina 
 
de los principales materiales cerámicos de 
 Zircona SiC Si3N4 Cerámicos compuestos 
basados en alúmina
 160 - 240 480 160 – 
320 
343 (con 3,61 vol.% mullita)
396 (con 5 vol.% SiC)
0,22 – 
0,30 
0,16 0,20 – 
0,28 
0,24 (con 5 vol
   980 - 1050 (con 5 vol.% SiC)
800 (con 15 y 18 vol.% de SiC)
800 (con 35 vol.% de TiC)
10 4 2 - 7 4 (con 5 vol.% SiC)
3 (con 15 vol.% de SiC)
6 (con 20 vol.% de SiC)
9 (con 20 vol.% de ZrO
4 (con 35 vol.% de TiC)
mecánicas de los principales materiales cerámicos de ingeniería 
casos de manera sensible, 
[14, 21]. Lo anterior responde en 
-matriz [2]. En la siguiente figura se presentan evidencias 
gundas fases nanométricas de distinta naturaleza mejoran la 
 
 
 
 
 [19]
 
.% SiC)
 [19]
 
 
 
 
 
 
 
2) 
 
[15] 
 
[11]
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2. FUNDAMENTOS TEORICOS 
 
2. 1. Problema: Fragilidad 
 
Como se comentó anteriormente, los materiales cerámicos son frágiles. Esta fragilidad es un gran 
inconveniente cuando se intenta usarlos para nuevas aplicaciones, ya que implica una ruptura segura 
a muy bajas solicitaciones mecánicas. En efecto, a pesar de que sus propiedades hacen a las 
cerámicas muy atractivas para diversas aplicaciones (materiales muy duros o muy resistentes a 
ataques térmicos o químicos), la fragilidad limita la utilización de los mismos. En aplicaciones donde 
se someten piezas cerámicas al contacto con otro cuerpo, por ejemplo, la fragilidad asociada a la 
formación de una pequeña grieta en su superficie después de una colisión, que rápidamente se 
propaga por toda la pieza formando un defecto relativamente grande, puede provocar fallo de la 
pieza sin preaviso. Por eso, una cerámica ideal sería aquella que resista el agrietamiento. 
 
Por lo anterior, se hace necesario estudiar la repuesta frente al contacto y evaluar la fragilidad de los 
materiales cerámicos. Una técnica pertinente para dicho propósito consiste en aplicarles cargas de 
contacto por intermedio de un indentador que causen un daño mensurable sin provocar el fallo total 
del componente. Dependiendo de la carga aplicada en la cerámica, se producen diferentes tipos de 
daño. Para cargas pequeñas, situadas bajo del límite elástico, no se produce daño residual después 
de la indentación. Al contrario, para cargas encima del límite elástico, aparece daño: formación de 
grietas pequeñas que se alargan a medida que la carga aumenta, hasta la rotura total de la cerámica 
si la fuerza es demasiado grande. Para controlar el proceso de indentación, es deseable tener idea 
del límite elástico así como tomar en cuenta el radio de la punta utilizada. 
 
Los materiales cerámicos tienen diferentes rangos de fragilidad, influenciada directamente por la 
densidad, el tamaño de grano y la pureza, entre otras; una cerámica con alta densidad y granos muy 
finos y homogéneos es dura y frágil mientras que una cerámica porosa con granos más grandes y 
heterogéneos, que tiene enlaces más débiles es menos dura y de tipo tenaz.  
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2. 2. Antecedentes 
 
Con el fin de disminuir la fragilidad de los materiales cerámicos, los investigadores han diseñado 
diferentes estrategias encaminadas a evitar la generación de grietas así como a retardar la 
propagación de las mismas. Entre ellas se pueden mencionar el caso de la circona donde la 
transformación de fase tetragonal-monoclínica inducida por esfuerzo en la punta de una grieta, tiene 
asociado un cambio de volumen cuyo efecto es de cierre de la misma. Esto hace que se alcancen 
altos valores de tenacidad de fractura para materiales a base de circona. Algunas otras estrategias 
incluyen el diseño de materiales laminados, la mejora en los procesos de fabricación mediante 
técnicas como el Spark Plasma Sintering (SPS), la introducción de heterogeneidades en los 
materiales, la introducción de partículas de segunda fase (en la cual se profundiza en los apartados 
siguientes), etc. 
 
2. 3. Materiales cerámicos compuestos 
 
En los últimos años, se han empleado eficazmente partículas de segunda fase para reforzar los 
materiales cerámicos. Uno de los principales objetivos de introducir partículas de segunda fase es el 
de mejorar las propiedades mecánicas inherentes mediante la desviación de las grietas en los bordes 
de grano dentro de los granos de la matriz. [22] La inclusión de estas partículas finas debe ser baja 
(cerca de 5 %), de esta manera puede resultar en mejoras significativas de la resistencia mecánica, 
tenacidad, o resistencia al contacto (dependiendo de la naturaleza de la segunda fase), con respecto 
a la alúmina monolítica.  
 
El tamaño de las partículas introducidas, típicamente unos 100 nm o más pequeño, ha dado nombre 
a una clase de materiales: los nanocompuestos. Las superficies de fractura de los nanocompuestos 
muestran una característica común: una fractura transgranular mientras alúmina monolítica se 
rompe intergranulamente. [19] 
 
Los materiales cerámicos compuestos que han sido investigados hasta hoy con base de alúmina 
tienen segunda fase de nanotubos de carbono, de grafito, de carburo de silicio o de mullita. 
 
Xiatong Wang y col. investigaron en 2004 la resistencia frente al contacto de cerámicas 
nanocompuestos con nanotubos de carbono (llamados SWNT) y con nanopartículas de grafito. Los 
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ensayos de indentación Vickers y de contacto Hertziano revelaron que estos compuestos son mucho 
más resistentes al contacto como se observa gracias a la ausencia de formación de grietas (Fig. 2.3.a), 
mientras que las medidas directas de dureza mostraron que estos compuestos son tan frágiles como 
la alúmina pura (tenacidad de 3,22 MPa.m
compuestos de alúmina-grafito. Los investigadores sostienen que las heterogeneidades que 
representan los nanotubos de carbono y las nanopartículas de grafito ayudan a redistribuir el campo 
de tensión bajo la indentación transmitiendo al compuesto 
 
Fig. 2.3.a Micrógrafía
Clásicas grietas radiales en alúmina densa (a). No se ve ninguna grieta en el compuesto Al
 
En el caso del compuesto Al
hace el compuesto altamente 
compuesto Al2O3/grafito, el grafito 
temprano en el compuesto pero en menor proporción
Al2O3/SWNT. Es porque, a diferencia de los SWNT
los límites de grano de la alúmina, el grafito está distribuido como partículas diferenciadas dentro del 
compuesto. (Fig.2.3.b) 
 
1/2). Este comportamiento fue también obser
la resistencia frente al contacto. 
s SEM mostrando la vista superior de las huellas de indentación Vickers.
2O3
en el compuesto Al2O3/grafito (c) 
[21]
 
2O3/SWNT, la presencia de los SWNT en los límites de grano de Al
deformable por cizalla bajo indentación. Mientras que en el caso del 
permite cierta deformación bajo cizalla, pero con fallo estructural 
 comparado con los SWNT
 en el compuesto Al2O3/SWNT, están lo
 15 
 
vado con 
[21] 
 
 
/nanotubos de carbono (b) y 
2O3 
 en el compuesto 
calizados en 
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Fig.2.3.b Tenacidad de fractura de alúmina densa, compuesto Al
 
F.C. Zhang y col. investigaron en 2008 los factores de influencia sobre la resistencia al desgaste en 
dos compuestos con matriz de alúmina: el primero con segunda fase de carburo de silicio SiC y el 
segundo con mullita. También estudiaron alúmina mon
resistencia al desgaste y estudiaron la influencia del modo de fractura y la superficie “desconchada” 
en la resistencia al desgaste.  
 
Los resultados fueron los siguientes: los principales mecanismos de desgaste fueron 
alúmina/SiC desgaste por fractura y 
los mecanismos de desgaste por fractura y plástico
dos compuestos fue dos a cuatro mejor q
sustentaron que el mejoramiento de la resistencia al desgaste es debido al modo de fractura y a las 
propiedades mecánicas. La principal razón fue la transición observada en el modo de fractura de 
intergranular en alúmina a transgranular en los compuestos. (Fig.2.3.c) 
 
Fig. 2.3.c Superficies de fractura de alúmina (a), compuesto Al
 
2O3/nanotubos de carbono, compuesto Al
olítica como referencia. Midieron su 
desgaste por plástico respectivamente, y para alúmina/mullita, 
 funcionan juntos. La resistencia al desgaste de los 
ue la de la alúmina monolítica. Los investigadores 
[23] 
2O3 / 5 vol.% SiC (b) y compuesto Al2O
 
2O3/grafito 
[21]
 
para alúmina y 
 
3 / 3,6 vol.% mullita 
Caracterización por contacto de cerámicas nanocompuestas Alúmina/Mullita  17 
 
 
 
2. 4. Técnicas de caracterización mecánica  
 
El objetivo de este proyecto es el de comprobar si ciertas propiedades mecánicas de un tipo 
particular de cerámica han sido mejoradas o no mediante la adición de una segunda fase. Existen 
muchas técnicas para caracterizar mecánicamente un material, según el objeto de estudio en 
particular:  
- Ensayo de tensión o tracción, que consiste en someter a una probeta normalizada a 
un esfuerzo axial de tracción creciente hasta que se produce la rotura de la probeta. Este ensayo 
mide la resistencia de un material. Diversas características pueden determinarse: módulo de 
Young, coeficiente de Poisson, límite de fluencia y límite elástico. 
 
- Ensayo de compresión, para determinar la resistencia de un material o su 
deformación ante un esfuerzo de compresión. 
 
- Ensayo de flexión, que caracteriza el comportamiento de un elemento delgado 
estructural sujetado a una carga externa (se diferencian flexión dicha " tres puntos " y flexión 
dicha " cuatro puntos ", que representan un elemento con dos apoyos simples y sometido a una 
carga concentrada en uno o dos puntos).  
 
- Ensayo de contacto, que consiste en indentar un material para conocer su resistencia 
al daño por contacto, dureza y resistencia al desgaste. Existen dos tipos de contacto según el 
tipo de indentador a utilizar: el primero es el contacto agudo, del cual hace parte la indentación 
Vickers. El segundo es el contacto esférico, también llamado Hertziano. La diferencia principal 
entre las indentaciones realizadas con punta esférica y punta aguda está en que con puntas 
agudas se produce un campo de tensiones elasto-plástico desde los primeros instantes del 
contacto, mientras que con la segunda se puede estudiar la transición entre el estado elástico 
inicial y que a más presión deja paso al plástico. De esta manera, usando un solo ensayo, 
podemos tener más rangos de información. 
 
Estos dos ensayos de contacto, utilizados durante el proyecto, son descritos más ampliamente a 
continuación. 
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2. 4. 1. Ensayo de indentación Vickers 
 
El ensayo de indentación Vickers es principalmente utilizado para calcular la dureza, y también para 
medir la tenacidad de un material, es decir la energía total que absorbe un material antes de alcanzar 
la rotura.  
El indentador es una pirámide de diamante con un ángulo base de 136° y las cargas aplicadas van de 
5 a 125 kg (de cinco en cinco). Se presiona el indentador contra la probeta a una carga elegida,  se 
miden las diagonales d1 y d2 de la impresión cuadrada (Fig. 2.4.1) y se halla el promedio para aplicar 
la fórmula mencionada más abajo. 
  
Fig. 2.4.1 Indentación Vickers: indentador y huella 
 
La dureza se determina con la siguiente fórmula:  
   1,8544 
   
Con  Hv: dureza 
 F: carga aplicada 
 d: distancia media de las diagonales 
 
2. 4. 2. Ensayo de contacto esférico  
 
Desde que Hertz investigó las grietas tipo cono producidas por contacto con un indentador esférico 
en los años 1880, las indentaciones esféricas han sido extensamente utilizadas para la caracterización 
de propiedades de fractura y de deformación con todos los materiales y particularmente con los 
cerámicos. El daño producido por estas indentaciones es hoy reconocido como un factor limitante 
clave de la vida útil de las cerámicas en muchas aplicaciones de ingeniería. [10] 
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En un ensayo de contacto, se pueden producir dos tipos principales de daños (Fig. 2.4.2): 
 
Fig 2.4.2 Contacto Hertz de una esfera. Más allá el limite elástico, aparece grietas cono ("modo frágil") o zona 
subsuperficial de deformación ("modo de cuasi-plasticidad") 
[10] 
 
- Grietas cono en materiales relativamente duros y homogéneos. En este caso, la energía se 
consume en la propagación de grietas. 
- Una zona de cuasi-plasticidad debajo de la zona de contacto, que es una zona difusa de 
daños subsuperficiales en cerámicas relativamente dúctiles con microestructuras heterogéneas.  
 
2.4.2.1. Grietas cono 
 
Cuando se aplica una presión P, la superficie en contacto entra en régimen elástico y al llegar a una 
presión Pc (crítica), empieza a formarse una grieta anillo alrededor de la zona de contacto, hasta 
cerrarse. Ésta se forma ya que el factor de intensidad de tensiones KI en los defectos de superficie del 
material es más elevado que entre los granos interiores del material, debido a la alta tensión de 
tracción, lo que provoca que sea más fácil la propagación alrededor de la zona indentada. Cuando la 
grieta se ha “cerrado” (ha completado una circunferencia alrededor de la punta), las tensiones en 
superficie se relajan ligeramente. Si a continuación se incrementa la presión en la zona, la fractura 
tiende a crecer hacia el interior del material, provocando de esta manera una grieta cono               
(Fig. 2.4.2.1.a). 
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Fig. 2.4.2.1.a Fractura anillo en vista superior y grietas conos en vista frontal 
[10]
 
A continuación se explica cómo funciona el contacto de un indentador en un cerámico en régimen 
elástico, para poder entender la creación y propagación del cono. 
El tipo de daño de “cono” se produce de la siguiente manera: al principio, con poca presión el 
material está sometido a contacto elástico (Fig. 2.4.2.1.b). Si el radio de la esfera es r y está sometida 
a una presión P entonces el radio de contacto a se puede definir como: 
 
Fig. 2.4.2.1.b Contacto Hertziano en una muestra plana cerámica. 
Por encima del límite elástico, se provoca la fractura cono (modo frágil) 
[10]
 
 
  4 ·  ·  · 3    
 
  916 1  2  1  
   !  " 
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donde  E es el módulo elástico,  
k es un coeficiente adimensional, 
ν es el coeficiente de Poisson, 
el símbolo de prima se refiere al material del indentador. 
 
El radio de contacto define la escala del contacto. La presión media de contacto entonces será: 
#$  %   & 
La ecuación (3) define la presión de contacto. La máxima tensión de tracción en el material aparecerá 
en el círculo de contacto (Fig. 2.4.2.1.c): 
'(  0,5 · 1  2 · #$  * 
 
Fig. 2.4.2.1.c La zona sombreada es la zona con concentración mayor de tensiones de tracción 
[10] 
 
La tensión de cizalla máxima se encuentra a lo largo del eje y a una profundidad de 0,5 veces el radio 
de contacto (Fig. 2.4.2.1.d): 
+( , 0,48 · #$  - 
 
Fig. 2.4.2.1.d La zona sombreada es la que presenta una concentración mayor de tensiones de cizalla 
[10] 
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La presión media de contacto puede escribirse combinando las ecuaciones anteriores: 
#$  34% ·

   . 
Esta ecuación describe una relación lineal entre la tensión de indentación p0 y la deformación de 
indentación 
/
0. Podemos obtener información sobre el esfuerzo-deformación. También se puede 
obtener la misma información en parámetros de P y r: 
#$  1342

 · 1 % · 2
3
   4 
No fue hasta los años cincuenta que Tillett y Roesler investigaron a fondo la mecánica de este tipo de 
grietas. Estos encontraron la relación P/R ⁄   constante entre la presión aplicada y el radio de la 
base de la grieta cono. En el caso de indentación esférica normalmente van a aparecer múltiples 
grietas cono a más presión. Normalmente se puede apreciar la grieta cono producida en estado 
elástico una vez terminado el ensayo por causa de un cierre imperfecto de la misma. [10]  
En los inicios de los estudios de este tipo de grieta se pudo comprobar empíricamente que la presión 
crítica que provocaba la propagación de la grieta aumentaba en relación lineal con el aumento del 
radio de contacto. Esta relación es la llamada “ley de Auerbach”,1891. La cual decía que la presión 
crítica de inicio de la grieta era proporcional al radio de la esfera elevado a la décima potencia; 
@  ∞ . Más tarde, Tillett vio, también experimentalmente, que dependiendo de si el radio de la 
punta es de magnitudes elevadas o pequeñas la ley de Auerbach no se cumple (figura 2.4.2.1.e). 
 
Fig. 2.4.2.1.e Curva de Pc/r frente r para un vidrio pulido, con esferas de acero. La línea discontinúa inclinada es una 
predicción para defectos en un campo uniforme de σm 
[10] 
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En la Fig.2.4.2.2.b se puede apreciar claramente la existencia de la paradoja, ya que para
determinados radios de la punta, la presión crítica pasa de ser independiente del mismo a
La grieta cono se iniciará cuando la tensión máxima de tracción sea superior a la
material, σC = σm = σF, esto predice que 
visto en el gráfico experimental, esto solo pasa por radios
decir que la tensión σC calculada mediante las
experimentales es bastante más elevada que
Por lo tanto cuánto más pequeño sea
en el material. A radios tan
“puntiagudos” (Vickers, Berkovich) los cuales no forman parte del estudio de este proyecto. Por otro 
lado, σC se mantiene siempre por debajo del límite cohesivo del material para casi todo rango de
radios, lo cual significa que la formación de la grieta cono es debida a defectos ya
superficie del material. Lawn explica la paradoja de Auberbach a partir de
fractura.[10] [11] 
Como se ha apuntado anteriormente, el uso 
de estudio pase de régimen elástico a plástico, pero, esto también puede suceder
esférica, si se aplica en un cerámico de tipo tenaz.
 
2.4.2.2. Cuasi
  
Macroscópicamente, esta zona par
microscópicamente, el daño es totalmente diferente, consistente en una gama de grietas de modo II, 
es decir por deslizamiento de translación (Fig. 2.4.2.2.a
por deslizamiento de granos. 
 
@  ∞ , independientemente del 
 suficientemente grandes. Por lo tanto cabe 
 ecuaciones (4) y (7) utilizando cargas críticas 
 las resistencias experimentales de los materiales, 
 el radio, σC puede llegar a ser tan alto que genere plasticidad 
 bajos ya no se puede hablar de indentadores esféricos sino 
de puntas muy afiladas puede hacer que nuestra
 
-plasticidad 
ece a la zona plástica que se encuentre en metales mientras que 
). La energía está gastada en fricci
 
 
Fig. 2.4.2.2.a Grieta de modo II 
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 no serlo. 
 resistencia del 
radio. Pero como se ha 
σF. 
 
 existentes en la 
 la mecánica de la 
 zona 
 usando una punta 
ón interna 
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El estudio del daño producido en estado plástico con indentación esférica empezó en los
noventa. Esta cuasi-plasticidad es un efecto inducido a causa de una carga que entra
plástico, PY del material. Si combinamos la ecuación


La relación cuadrática B ∞   para iniciar el daño plástico, comparada con la relación
para iniciar el daño frágil en la superficie, confirma que a radios pequeños
creación de plasticidad por encima de la creación de grietas anillo.
Si la presión sigue aumentando, la zona plástica se expande, con un comportamiento
deformación plástica,  generando de
residual apreciable (Fig. 2.4.2.3). [11]
Otras experiencias han demostrado la existencia de una transición de “fragilidad
incrementar el tamaño de grano de las cerámicas (de tipo frágil a tipo tenaz),
definido hasta la deformación cuasi
Normalmente no se suele llegar a régimen de cuasi
la presión necesaria para ello los rompe directamente, sin pasar por la fase
los de tipo tenaz, con intercaras débiles y una elevada
existe una fase entre la elástica y la rotu
plasticidad ya que no hay movimiento de dislocaciones
Fig. 2.4.2.2.b Daño cuasi-plástico en carburo de silicio (esfera de carburo de silicio: r=1,98mm, P=4000
El hundimiento casi no provoca grieta anillo. En la vista frontal se aprecia la zona de deformación cuasi
 
 +(  3 C con las ecuaciones (5)
B
  1,1 · % · C 1
4
32

  D 
 tiende a predominar la 
 
formación permanente en el material y, por lo tanto, una hu
 
 desde el cono bien 
-plástica claramente apreciable.  
-plasticidad en los materiales tipo
 plástica. En cambio para 
 concentración de tensiones residuales, si que 
ra, la llamada cuasi-plasticidad. No se le puede llamar 
. [11] 
 
 
 años 
 en el régimen 
 y (7) obtenemos: 
 lineal B ∞  
 similar al de la 
ella 
-ductilidad” al 
 frágiles ya que 
 N), granos gruesos. 
-plástica. 
[10]
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2.4.2.3. Comparativo entre el tipo frágil (grietas cono) y el tipo tenaz (cuasi
plasticidad):
Fig. 2.4.2.3  Vistas seleccionadas de contactos esféricos en
con una esfera de carburo de tungsteno (r=3,18
 
 
2. 5. Materiales estudiados 
 
2. 5. 1. Alúmina (Al
 
La alúmina o el óxido de aluminio es un material común que se utiliza como refractario, aislante 
eléctrico y abrasivo. Los materiales de alúmina constituyen uno de los grupos de materiales 
cerámicos más importantes y más ampliamente utilizados en aplicaciones estructurales, debido
excelentes propiedades mecánicas.
Existe en estado natural en la bauxita e
La alúmina se forma naturalmente en la superficie del aluminio por exposición en al oxígeno del aire.
Contrariamente a la herrumbre
resto del aluminio ser oxidado
 
 frágil (homogéneo) y tenaz (heterogéneo) carburo de silicio, 
 mm, P=1000 N, f=10 Hz) en aire.
El n indique la cantidad de ciclos aplicados. 
 
2O3) 
 
n forma de alúmina hidratada mezclada con óxido de hierro.
 en el caso del hierro, es una capa hermética protectora que impide e
. 
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-
 
 
 a sus 
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Es posible obtener una gama muy amplia de materiales por diferentes métodos; por ejemplo, colaje, 
presando, inyección, etc., a bajo coste.
Hay alúminas en varias formas cristalográficas, pero la utilizada en aplicaciones
normalmente el corindón. Su forma monocristalina se llama zafiro (
Fig. 2.5.1.a: Estructura cristalina de alúmina (oxigeno en negro y 
 
A continuación se expone las propiedades de alúmina en la tabla siguiente (Tabla 2.5.1):
Densidad 
Temp. fusion (°C)
Temp. extremas de utilización dentro 
de aire
Modulo de Young E 
Limite elástica (MPa)
Resistencia a la compresión (MPa)
Resistencia a la tensión (MPa)
Tenacidad K
Dureza H
Coeficiente de dilatación (10
Conductividad 
(W/m.K)
Resistividad eléctrica à 20°C (
Tabla 2.5.1
 
  
Fig. 2.5.1.a). 
 
aluminio en gris)
 Alúmina 
Al2O3 
ρ (g/cm3) 3,9 
 2050 
 (°C) 
-273 / 1300 
(GPa) 340 – 390 
 350 - 590 
 690 - 5500 
 350 - 590 
Ic (MPam
1/2
) 3 - 5 
v (GPa) 13 – 17 
-6
 K
-1
) 8,8 
térmica a 20°C 
 
26 – 39 
Ωcm) 10 14 - 10 16 
: Principales propiedades de la alúmina 
[18, 4] 
 
 estructurales es 
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Además, una propiedad especifica de las cerámicas es l
tracción y en compresión: la alúmina
tracción mientras que tenga
abajo. (Fig.2.5.1.b) [20] 
Fig.2.5.1.b: Comportamiento en tracción (a) y en compresión (b) de 
2. 5. 2. Mullita (3Al
 
La viabilidad de conseguir materiales con propiedades mejoradas mediante la introducción de la 
segunda fase de mullita dentro de la matriz de alúmina 
características de dicha segunda fase y de la microestructura generada dentro del material 
compuesto. 
La mullita es un material con un excelente comportamiento a alta temperatura, aunque no posee 
unas propiedades mecánicas muy buenas a temperatura ambiente. Se caracteriza por presentar baja 
constante dieléctrica, bajo coeficiente de expansión, alto punto de fusión, alta resistencia a la 
fluencia y alta estabilidad mecánica a altas temperaturas, presentando una mejor 
choque térmico que la alúmina. Los principales inconvenientes son su mejor tenacidad, difusividad y 
conductividad térmica, aunque en adiciones pequeñas no existe prácticamente influencia. 
La mullita que utilizamos en nuestros compuestos es
que reacciona durante la sinterización dentro del molde. 
En sus investigaciones, Zang y col. obtuvieron tamaños de grano de las partículas de mullita  de 
350 nm de diámetro medidos por microscopía elect
a asimetría entre su comportamiento en 
, como la mayoría de las cerámicas, tiene una baja resistencia en 
 una alta resistencia en compresión, como se puede ver
la alúmina
 
2O3 .2SiO2) 
depende fuertemente de las propiedades y 
 una mullita de sinterizaci
 
rónica de transmisión. En sus materiales, las 
 27 
 
 en la curva 
 
 
respuesta al 
[4] 
ón reactiva, es decir 
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partículas de mullita finas están principalmente incrustadas en los granos de alúmina mientras que 
las más gruesas están principalmente situadas en los límites de grano, como se ve en las micrografías 
abajo. (Fig.2.5.2) [13] 
Gracias a la observación de nuestros compuestos al AFM, podemos decir que tienen una estructura 
cristalina muy parecida. (Fig. 4.2) 
 
Fig. 2.5.2: Micrografías con MET de alúmina (a) y compuesto alúmina/3,61 %vol. mullita (b)
 [13]
 
 
A continuación se exponen las principales propiedades mecánicas de la mullita (Tabla 2.5.2): 
 Mulita 
3Al2O3 .2SiO2 
Densidad ρ (g/cm3) 3 
Temp. fusion (°C) 1880 
Temp. extremas de utilización dentro 
de aire (°C) 
-273 / 1700 
Modulo de Young E (GPa) 110 - 220 
Limite elástica (MPa) 55 – 132 
Resistencia a la compresión (MPa) 550 - 1320 
Resistencia a la tensión (MPa) 55 – 132 
Tenacidad KIc (MPam
1/2
) 2,2 
Dureza Hv (GPa) 11 
Coeficiente de dilatación (10
-6
 K
-1
) 5,3 
Conductividad térmica a 20°C (W/m.K) 2 – 6 
Resistividad eléctrica à 20°C (Ωcm) 10 13 – 10 14 
Tabla 2.5.2: Principales propiedades de la mullita 
[4, 18]
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2. 5. 3. Compuestos Alúmina/Mullita 
 
Como se ha descrito antes, la introducción de la segunda fase dentro de la matriz de alúmina permite 
conseguir materiales con propiedades mejoradas. El coeficiente de dilatación y el modulo elástico de 
la segunda fase deben ser menores que los de la alúmina. En este contexto, la mullita, de 
composición Al2O2.2SiO2 y único compuesto estable en el sistema Al2O3-SiO2, se perfila como uno de 
los mejores  candidatos para aumentar la repuesta al choque térmico en materiales de base 
alúmina.[4] 
Los coeficientes de dilatación de la alúmina y de la mullita son de 8,8.10-6 y 5,3.10-6 K-1, 
respectivamente. Ya que el coeficiente de dilatación de la alúmina es más grande que el de mullita, 
los estados de tensión residual en los compuestos de alúmina/mullita son tal que las partículas de 
segunda fase están aproximadamente en compresión hidrostática, y hay tensiones radiales en la 
matriz circundante. [13] 
Según investigaciones hechas por Zhang y col., los compuestos de alúmina/mullita preparados 
mediante sinterización reactiva tienen resistencia al desgaste 2 a 3 veces mayores que alúmina 
monolítica (Tabla 2.5.3). La razón propuesta por dichos autores es la transición observada en modo 
de fractura de intergranular en alúmina a transgranular en los compuestos. Además, se observa una 
cooperación de los mecanismos de control plástico y de fractura de los materiales alúmina/mullita 
frente al mecanismo frágil de control de fractura de los materiales de alúmina. (Fig.2.3.c) [13, 23] 
 
Muestras Dureza (GPa) Tenacidad de 
fractura (MPam
1/2
) 
Modulo de 
Young (GPa) 
Tasa de desgaste
 a
 
(x10
-5
 mm
3
/N.m) 
Fracción de área 
de 
desprendimiento 
de granos (%) 
Alúmina 16.2 ± 1.5 3.3 ± 0.3 350 ±2 12.3 91 
Alúmina/mullita 16.9 ± 1.1 3 ± 0.2 343 ±3 3.7 48 
a
 Con abrasivo de SiC 7 μm con carga de 2 N. 
 
Tabla 2.5.3 Propiedades mecánicas y resistencia al desgaste de alúmina y alúmina/mullita 
[23] 
 
En el PFC del año pasado [12], se estudiaron materiales compuestos de alúmina con 5 % de mullita y 
alúmina con 10 % de mullita realizados a partir de diferentes procedimientos de sinterización de la 
mullita: sinterización reactiva y sinterización de combustión. Enseñó que el material compuesto 
obtenido con 5 % de mullita de sinterización reactiva es el que mejor se comporta frente al daño por 
contacto.  
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2. 6. Técnicas de Caracterización Estructural 
 
2. 6. 1. Microscopía Óptica 
 
Un microscopio óptico utiliza lentes ópticas para ampliar las imágenes de las muestras observadas. El 
aumento obtenido con estos microscopios es reducido, debido a la longitud de onda de la luz visible 
que impone limitaciones. El sistema óptico, formado por el ocular y los objetivos, se encarga de 
reproducir y aumentar las imágenes mediante el conjunto de lentes que lo componen. El objetivo 
proyecta una imagen de la muestra que el ocular luego amplía. Los oculares son intercambiables y 
sus poderes de aumento van desde 5X hasta 50X. El aumento de los objetivos es de 5X, 10X, 20X o 
50X. 
Se utilice un microscopio óptico de tipo OLYMPUS BX41M. 
 
2. 6. 2. Microscopía de Barrido Laser Confocal  
 
Esta técnica está basada en la caracterización mediante un microscopio de láser confocal con alta 
resolución lateral, alto contraste y resolución drásticamente mejorada en la dirección de eje de luz 
utilizando la óptica confocal. Con este equipo se adquieren imágenes 2D e imágenes 3D (la imagen 
ampliada y la imagen de altura) y se mejora la calidad de imagen adquirida. [16] 
En un microscopio láser de barrido se enfoca el rayo láser en un punto muy pequeño con la lente 
objetiva y puede explorarse sobre la muestra en las direcciones X-Y. La luz proveniente de la muestra 
a analizar se captura con el detector y se transduce en una imagen de la muestra sobre el monitor. 
(Fig.2.6.2.a) 
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Fig 2.6.2.a Esquema de funcionamiento del microscopio co
 
En la óptica confocal, se sitúa un
posición de enfoque (plano confocal)
a la posición que se enfoca. 
oscurecida en la imagen. De esa manera se puede realizar un barrido secuencial de imágenes en un 
rango de distancia en z, y construirse una imagen en dos dimensiones, y tridimensional como 
producto de la superposición de las imágenes enfocadas en dicho rango.
Para nuestro estudio utilizamos un Microscopio Confocal OLYMPUS de Laser de exploración de tipo 
OLYMPUS OLS 30-CS150AS. (Fig.2.6.2.b)
 
 
nfocal 
[16]
 agujero en una posición que es ópticamen
, para rechazar la luz que viene de cualquier 
Como resultado, la parte donde la luz fue rechazada es realmente 
 
 
 
Fig 2.6.2.b Microscopio confocal utilizado 
[16]
 
 31 
 
 
te conjugada con la 
otro lugar diferente 
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2. 6. 3. Microscop
 
El microscopio de fuerza atómica (AFM, de sus siglas en inglés 
instrumento mecano-óptico capaz de detectar fuerzas del orden de los 
muestra, es capaz de registrar continuamente su 
forma piramidal o cónica. La sonda va acoplada a un listón o palanca microscópica muy flexible de 
sólo unos 200 µm. La resolución vertical del instrumento es de menos de 1 nm, y permite distin
detalles tridimensionales en la superficie de la muestra con una amplificación de varios millones de 
veces. 
Fig. 2.6.3 Diagrama de un microscopio de fuerza atómica
 
2. 6. 4. Interferometría
 
La interferometría se basa en el fenómeno de la interferencia, que podemos producir cuando dos 
ondas luminosas de exactamente la misma frecuencia se superponen sobre una pantalla
tener la misma frecuencia, estas ondas deben ser sincrónicas, es decir que sus diferencias de fase, y 
por lo tanto las distancias entre las crestas de ambas ondas, deben permanecer constantes con el 
tiempo. Esto es prácticamente posible sólo si la 
misma fuente luminosa. Pero si es solamente una fuente luminosa la que produce la luz, los dos 
haces luminosos que se interfieren deben generarse de alguna manera del mismo haz. Existen dos 
procedimientos para lograr esto: denominamos al primero división de amplitud y al segundo división 
de frente de onda. 
ía de fuerza atómica 
Atomic Force Microscope
piconewtons
topografía mediante una sonda o punta afilada de 
 
 
 
luz de ambas ondas que se interfieren provie
 
) es un 
. Al rastrear una 
guir 
. Además de 
ne de la 
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Usando estos dos métodos básicos se han diseñado una gran cantidad de interferómetros, con los 
que se pueden efectuar medidas sumamente precisas. Emplea la interferencia de ondas de luz para 
la medida ultraprecisa de longitudes de onda de la luz misma, de distancias pequeñas y de 
determinados fenómenos ópticos. 
Existen muchos tipos de interferómetros, pero en todos ellos hay dos haces de luz que recorren dos 
trayectorias ópticas distintas determinadas por un sistema de espejos y placas que finalmente se 
unen para formar franjas de interferencia.  
Para medir la longitud de onda de una luz monocromática se utiliza un interferómetro dispuesto de 
tal forma que un espejo situado en la trayectoria de uno de los haces de luz puede desplazarse una 
distancia pequeña —que puede medirse con precisión— y varía así la trayectoria óptica del haz. 
Cuando se desplaza el espejo una distancia igual a la mitad de la longitud de onda de la luz, se 
produce un ciclo completo de cambios en las franjas de interferencia.  
La longitud de onda se calcula midiendo el número de ciclos que tienen lugar cuando se mueve el 
espejo una distancia determinada. 
Utilizamos un equipo de tipo Veeco Wyco NT9300 para medir las profundidades y tomar micrografías 
en 3D de la huellas. (Fig. 2.6.4) 
 
 
Fig. 2.6.4 Interferómetro utilizado 
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2. 6. 5. Tomografía
 
Existen tres metodologías principales
pulido desde un lado o tomografía. (Fig. 2.6.4) La primera consiste en cortar la muestra en dos 
trozos, pegarlos, indentar y observar el daño. Es muy rápido pero tiene la desventaja de tener un 
efecto de superficie libre. La segunda consiste en indentar la muestra, cortarla cerca de la 
indentación y pulir desde este lado. El riesgo con esta metodología es de no pulir recto y tener una 
huella deformada. La última, tomografía, fue elegida.
Fig 2.6.4 Metodologías para evaluar el daño subsuperficial
 
El método de tomografía es una reconstrucción en tres dimensiones a partir de secciones. E
ampliamente en medicina, y últimamente se está aplicando en
oceanografía, ciencia de los materiales y otras ciencias.
desde la superficie indentada hasta la desaparición total de la huella tomando una foto en cada paso. 
Requiere tiempo porque más pequeño es el espacio en
entonces se necesitan bastante fotos.
 
 
 
 
 para evaluar el daño subsuperficial que son cortar y pegar, 
 
 
[5]
 
 arqueología, biología, geofísica, 
 En nuestro caso, consiste en pulir la muestra 
tre cada paso, más precisa es la tomografía, 
 
 
 
s usado 
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3. Objetivos del proyecto 
 
En este proyecto se aporta al estudio y caracterización mecánica de materiales nanocompuestos 
alúmina/mullita fabricados en el instituto de cerámica y vidrio de Madrid (ICV).  En investigaciones 
anteriores se estudió la influencia de los métodos de síntesis así como de los porcentajes de segunda 
fase (mayores al 5 %), sobre el daño por contacto en este tipo de materiales. Producto de estos 
trabajos se concluyó que el método de sinterización reactiva así como la introducción de cantidades 
pequeñas de segunda fase resultaron parámetros óptimos de cara a una mejor respuesta frente al 
contacto. Bajo este panorama, el objetivo general de este estudio lo constituye la caracterización 
mecánica bajo contacto Hertziano tanto superficial como subsuperficial utilizando la técnica de 
tomografía de materiales cerámicos optimizados micro y nanocompuestos de alúmina/mullita 
fabricados por el método de sinterización reactiva con 2 % y 5 % de mullita.  
La adición de mullita como segunda fase en la alúmina ha mostrado tener un efecto positivo de cara 
a los ensayos de Indentación en tanto aumenta la tolerancia al daño de los materiales compuestos. 
Sin embargo, las evidencias experimentales encontradas en investigaciones previas indican que 
porcentajes mayores al 10 % producen hundimientos muy altos, indeseables para muchas 
aplicaciones. De este modo se pretende investigar en este trabajo cual es la respuesta frente al daño 
de materiales compuestos de porcentajes aún más bajos que los estudiados anteriormente,  2 % y     
5 % de mullita, fabricados por el método de sinterización reactiva. 
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Como medio para alcanzar el objetivo general, se proponen los siguientes objetivos específicos: 
 
1. Estudiar la influencia del porcentaje de la segunda fase de mullita añadida a la alúmina sobre la 
respuesta frente al daño por contacto de los materiales compuestos estudiados y evaluar el 
comportamiento de estos frente a la alúmina monolítica. 
2. Encontrar las cargas críticas para la aparición del daño tipo frágil (grieta cono) para los materiales 
compuestos estudiados, y analizarlas frente a la alúmina monolítica. 
3. Caracterizar y analizar la naturaleza del daño producido en los materiales a diferentes cargas 
superficialmente. 
4. Estudiar y analizar el daño producido en los materiales a diferentes cargas subsuperficialmente 
mediante la reconstrucción tridimensional de las huellas generadas empleando la técnica de 
tomografía. 
5. Inferir acerca de los mecanismos de daño involucrados en los procesos de Indentación para las 
cargas aplicadas, tanto superficial como subsuperficialmente. 
6. Evaluar en términos generales el desempeño de los nanocompuestos alúmina-mullita frente al 
daño por contacto con base en los resultados obtenidos producto tanto de esta investigación 
como de los trabajos previos. 
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4. Procedimiento experimental 
 
4. 1. Materiales utilizados  
 
En este proyecto los materiales han sido suministrados por el Instituto de Cerámica y Vidrio de 
Madrid.  Estos materiales se fabricaron por reacción entre alúmina y sílice a partir de suspensiones. 
La materia prima para la preparación de las suspensiones es polvo nanométrico de Al2O3 y SiO2 en 
suspensión, utilizando también un dispersante. Los cuerpos en verde fueron fabricados por colaje en 
moldes de escayola (material absorbente de humedad), como se presenta en la figura 4.1. 
 
 
Fig. 4.1: Fabricación de cuerpos en verde por colaje de suspensiones de Al2O3 y SiO2 en moldes de escayola. 
 
Los cuerpos verdes fueron sinterizados. Durante el proceso de sinterización tiene lugar la reacción de 
mullitización, ya sea mediante la reacción directa de los óxidos, aluminosilicatos o de otros 
precursores. Producto de dicha reacción son formadas partículas de mullita de tamaño fino, dando 
lugar a la formación y consolidación de los nanocompuestos. 
 
Las diferentes muestras que son estudiadas son las siguientes: 
 
1. Alúmina pura de referencia (llamada en adelante AM) 
2. Alúmina con 2% vol. de mullita de sinterización reactiva (llamada en adelante A2) 
3. Alúmina con 5% vol. de mullita de sinterización reactiva (llamada en adelante A5) 
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4. 2. Microestructura 
 
La microestructura de los compuestos ha sido observada 
(AFM), sobre muestras atacadas térmicamente a temperaturas de 100
temperatura de sinterización. Gracias al ataque térmico es más fácil observ
como la “textura” interna de los mismos, muy apreciable en los granos de alúmina. 
granos de alúmina varía entre 0,5 y 2
intragranular. Las partículas de mullita
aquellas incrustadas en los granos de alúmina mientras que las más gruesas están principalmente 
situadas en los puntos triples y bordes de grano
resultados se observan en las micro
 
Fig. 4.2.a Micrografías AFM de la microestructura de la 
En las flechas y círculos 
 
Fig. 4.2.b Micr
 
 
 
utilizando microscopía de fuerza atómica
˚C por debajo de la 
ar los bordes de grano así 
 μm. La mullita parece encontrarse tanto inter como 
 son aproximadamente de 100 nm y siendo las
, como se ha dicho en el párrafo 
grafías de las figuras 4.2.a y 4.2.b. 
 
muestra A5 a diferentes aumentos. 
azules se ven los granos de mullita intra- y inter- granular
 
ografía AFM de la microestructura de la A2.  
 
 
 
 El tamaño de los 
 más finas 
2.5.2. Estos 
 
 
. 
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4. 3. Preparaciones previas   
 
En cuanto a la preparación de las muestras antes de ensayar, como primer paso estas son encastadas 
en resina o bakelita negra. El objetivo del encastado es el de facilitar los procesos subsiguientes de 
desbaste y pulido. 
 
Luego, las muestras deben ser pulidas para tener una superficie plana y sin rayas y poder observar 
bien las indentaciones. La alúmina es un material muy duro, razón por la que es difícil de pulir 
perfectamente. En cambio, se consigue un mejor pulido con las muestras nanocompuestas que 
sufren menos de  fractura de superficie y extracción de granos (pullout) que alúmina pura. [13]  
 
Además se encontró que los paños duros blancos (de tipo Struers, MD Plan) fueron más óptimos 
para el pulido de estas cerámicas. 
 
El procedimiento seguido fue el siguiente: 
 
1. Desbaste con paño metálico “MD Piano” 220 durante 30 minutos hasta 1h30 
dependiendo del estado de superficie de la muestra 
 
2. Pulido con paños duros con suspensiones de diamante de  30 μm, 6 μm y 3 μm 
respectivamente durante 30 minutos por cada paso 
3. Pulido con paño duro con suspensión de silice coloidal de 1 μm durante 30 minutos. 
 
4. 4. Indentación 
 
Se escogió realizar las pruebas con indentación esférica porque es posible observar la transición 
elástico-plástica. Las indentaciones se hicieron en una maquina de indentación servo-hidráulica, de 
modelo INSTRON 8511 y de rango de carga 10 kN. (Fig.4.4.a) 
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Fig. 4.4.a Equipo de ensayo universal INSTRON del laboratorio
 
Las muestras han sido indentadas con un indentador esférico que consiste en una bola de carburo de 
tungsteno de 2,5 mm de diámetro. Los valores de ganancias proporcional, integral, y derivativa 
(PID´s) de la máquina utilizada son: 4,8 
hace una precarga de 50 N. El ciclo de una indentación está representado en la Fig. 4.4.b.
 
En el objetivo de observar el daño a diferentes escalas
la formación de grietas tipo cono, las muestras han 
1500 Newton. Están representadas en el esquema de una probeta en la Fig.4.4.c.
 
 
– 1,0 – 0, respectivamente. Antes de cada indentación, se 
 
Fig. 4.4.b Ciclo de indentación 
 así como de encontrar las cargas crític
sido indentadas a diferentes cargas de 500 hasta 
 
 
 
as para 
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Fig. 4.4.c Indentaciones esféricas a diferentes cargas 
 
Sin embargo, los valores de las cargas realmente aplicadas se exponen en la Tabla 4.4. 
AM 510,1 712,9 914,1 1114 1313 1516 
A2 513,8 710,8 910,8 1111 1311 1513 
A5 503 702,5 903,7 1106 1310 1509 
Tabla 4.4 Cargas realmente aplicadas (en Newton) 
 
 
4. 5. Microscopio óptico 
 
El microscopio óptico fue utilizado para tomar las micrografías necesarias para la tomografía de 
huella. El aumento elegido fue de 20x,  de manera que las grietas de la indentación ocupaban casi 
todo el tamaño de la micrografía, excepto con las indentaciones de 1300 N y de 1500 N en la A2, 
donde fue utilizado aumento de 10X. 
 
Fig 4.5 Micrografía de la indentación 1500 N en la A2 utilizando el microscopio óptico 10x 
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4. 6. Microscopio confocal
 
El microscopio de barrido laser confocal,
para nuestro propósito, así como imágenes en 3D
daño y para medir de diámetro y profundidades de las indentaciones
fue de 10x y 20x (Fig.4.6.b). 
Fig 4.6.a:
Fig 4.6.b: Micrografía de la indentación 1500
 
El microscopio óptico también estaba utilizado para medir las profundidades de las hue
hace falta alinear correctamente la micrografía utilizando el comande 
para hacer la superficie plana. Segundo, se seleccionan dos puntos: un punto en la 
la parte más debajo de la indentación
 
 
 con que se obtienen micrografías de muy buena resolución 
, fue utilizado para tomar construir 
 (Fig.4.6.a). El aumento elegido
 
 Microscopio Confocal del CIEFMA 
 
 N en la A2 utilizando el Microscopio Confocal 10
Analysis – Step Measurement
. La diferencia entre los dos da la profundidad.
 
el mapa de 
 
x 
lla. Primero, 
, 
superficie y un en 
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4. 7. Interferómetro 
 
El interferómetro estaba útil para tomar micrografías en 2D y 3D de las huellas. También daba los 
perfiles x y y, que fueron utilizados para medir las profundidades de la huellas. El interferómetro es 
más preciso que el microscopio confocal. En efecto, mientras que con el microscopio confocal no se 
veía las huellas de 500 N, su búsqueda  con el interferómetro era muy fácil. 
Para medir la profundidad de una huella, se ponen un marcador en el punto más bajo y otro en la 
superficie, en cada de los perfiles. La diferencia de altura entre los dos marcadores indica la 
profundidad. La profundidad elegida fue la media entre las profundidades de los dos perfiles. La 
figura 4.7 representa esta medida en la huella de 900 N en la muestra A2. 
 
Fig 4.7 Perfiles x y y de profundidad de la huella A2 – 900 N. Las valores Z indican la profundidad. 
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4. 8. Tomografía 
 
Después de la toma de micrografías
Avizo para hacer la reconstrucción en 3D. Concretamente, las etapas a seguir son las siguientes:
1. Crear un fichero texto referenciando tod
tipo de las micrografías 
 
2. Alinearlas utilizando el comando 
Fig. 4.8.a Alineación de dos micro
 
3. Seleccionar manualmente 
interesan utilizando el comando de selección 
 
Fig. 4.8.b Selección de las grietas
4. Reconstruir la huella en 3D con 
SurfaceView (Fig. 4.8.c) 
 con el microscopio óptico, estas fueron tratadas con el software 
as las micrografías y la altura 
debe ser previamente cambiado en tipo One-channel
AlignSlice (Fig. 4.8.a) 
 → 
grafías utilizando el comande AlignSlices (muestra A2 – carga 1500 N)
las grietas de cada micrografía y borrar las áreas que no 
LabelField (Fig. 4.8.b) 
 utilizando el comande LabelField (muestra A2 – carga 1500 N)
 
el comando SurfaceGen y observarla
 
 
h de cada una. El 
. 
 
 
 
 
 con el comando 
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Fig. 4.8.c Huella reconstruida (muestra A2 – carga 1500 N) 
 
 
En el paso descrito para la etapa 1. de la tomografía, en el que se referencia la altura según el eje z, 
hace falta conocer la profundidad que se desbasta entre cada paso de pulido, es decir a cual altura 
corresponde cada micrografía. Para eso, hemos hecho una indentación Vickers de 5 kg en cada 
muestra de alúmina/mullita y hemos tomado fotos con el microscopio confocal a diferentes etapas 
del pulido.  
Luego, las medidas de las diagonales estaban utilizadas para medir el espesor perdido entre cada 
paso, utilizando el método siguiente (Fig.4.8.d): 
 
Fig. 4.8.d Indentación Vickers de la muestra y huella obtenida 
 
Conociendo el ángulo de la pirámide Vickers y la distancia de las diagonales d1 y d2 en la muestra 
indentada, la altura h se calcula: 
E 
3 2F
GH68° 
 2F
GH68° 
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4.8.1. Ensayo de t
 
Como ejercicio de familiarización para la construcción de la tomografía, se efectuó un ensayo rápido 
con una muestra de alúmina/2% mullita y con una indentación Vickers de 10
para evaluar los paños a elegir y la tom
los espesores entre cada paño. También se utilizaba las fotos para familiarizarse con el software 
(Fig.4.8.1.a). 
0 min 30 min
110 min 140 min
Fig. 4.8.1.a Fotos la indentación Vickers de 10
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
omografía 
 kg. Se hizo el pulido 
a de micrografías con el microscopio óptico para la medida de 
 
 60 min 
 160 min 
 kg en A2 (20x) hasta 200 minutos de desbaste con el paño 400
 
 
90 min 
200 min 
. 
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La reconstrucción de la huelle subsuperficial se hace con el software Avizo. (Fig. 4.8.1.b) 
 
 
Fig. 4.8.1.b Tomografía de la huella Vickers de 10 kg en A2 
 
Los resultados de los espesores desbastados con cada paño están expuestos en la tabla siguiente, en 
función del tiempo de pulido (Tabla 4.8.1): 
Paño Desbaste  Tiempo 
1200 0,05 μm 10 min 
600 0,01 μm 10 min 
400 0,015 μm 10 min 
400 0,02 μm 20 min 
Tabla 4.8.1 Espesores desgastados 
 
Estos valores son aproximados ya que provienen del promedio de varias medidas así como no se 
puede garantizar que el pulido sea homogéneo y reproducible, ya que se realiza manualmente, 
influyendo factores como la variación en la presión aplicada así como el desgaste del abrasivo a 
medida que se usa. Sin embargo, este ensayo sirvió de partida  para el desbaste de las muestras de 
A2 y A5 con indentaciones esféricas. 
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Al principio, decidimos pulir con un paño fino para tener una huella precisa en la zona cuasi-plástica. 
 Paso 1 a 16 (de 0 a 160 min): paño 1200 durante 10 minutos 
Al observar que la progresión no era bastante rápida, se eligió pasar sucesivamente a papeles 
superiores cuando se estimaba necesario: 
 Paso 17 a 21 (de 160 a 580 min): paño 600 durante 20 minutos 
 Paso 22 hasta el fin de la huella: paño 400 durante 20 minutos 
 
 
5. Resultados y discusión 
 
A continuación se exponen los resultados obtenidos al analizar las huellas de indentación tanto 
superficialmente empleando diferentes técnicas de caracterización de manera complementaria, 
como subsuperficialmente empleando la técnica de tomografía.  
El objetivo de estos análisis es el de conocer la respuesta frente al contacto de las distintas muestras 
y compararlas entre sí, para averiguar cuál de ellas es la que tiene un mejor comportamiento, si 
realmente hay una mejora evidente gracias a la aplicación de esta segunda fase respecto de la 
alúmina monolítica, qué porcentaje añadido es el mejor y cuál es el la influencia del método de 
síntesis de estos materiales. 
 
5.1. Mapa de daño 
 
Para dar continuidad a lo hecho en los proyectos previos, se construyó un mapa de daño para 
visualizar los daños superficiales por cada carga en las tres muestras (Fig. 5.1.a). En el pie de cada 
micrografía es posible observar la profundidad calculada según se anotó previamente en el apartado 
4.7. Podemos decir ya que el echo de que las muestras nanocompuestas se pulen mas facil que la 
alúmina monolitica indica que la A2 y la A5 son más cuasi-plasticas. 
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 AM 
500 N 
700 N 
900 N 
1100 N 
1300 N 
1500 N 
Fig 5.1.a Mapa de daño (micr
La valor p indica la profundidad de la huella medida con el 
 
Para las indentaciones realizadas a 500 N (carga más baja) sobre las muestras compuestas de 2% y 
5% de mullita no se presentan micr
imperceptibles utilizando microscopía confocal. Para la alúmina sin embargo, bajo la misma carga, es 
posible intuir la forma de la huella.
 
p = 0 μm
p = 0 μm
p = 0, 2 
p = 0,3 μm
p = 0,4 μm
p = 0,4 μm
A2 
 
No datos 
  
 
 
  
  
  
ografías obtenidas con microscopio confocal)
interferómetro
ografías gracias a que las huellas producidas fueron 
 
 
 
μm 
 
 
 
p = 0,5 μm 
p = 0,59 μm 
p = 0,79 μm 
p = 0,82 μm 
p = 1,27 μm 
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A5 
No datos 
 
 
 
 
 
 
 
p = 0,23 μm 
p = 0,81 μm 
p = 1,0 μm 
p = 2,01 μm 
p = 2,2 μm 
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Adicionalmente se pueden exponer las siguientes observaciones para el mapa de daño de la figura 
5.1.a:  
 
- La AM presenta mucho más agrietamiento que los compuestos y se hunde menos 
 
- La A5 se hunde más y presenta un poco menos de grietas que la A2. 
 
La interpretación para estas observaciones es que la energía transmitida al material por intermedio 
de la indentación que es liberada en la formación de grietas en el caso de la alúmina monolítica (por 
su carácter frágil), es liberada en los compuestos mediante otros mecanismos como redistribución de 
esfuerzos por cizalladura en las intercaras matriz-partículas (carácter cuasi-plástico). Cuanto más 
porcentaje se añade de mullita, más profunda es la huella residual y se generan menos grietas, es 
decir más cuasi-plasticidad se confiere a los compuestos. A más cantidad de partículas de segunda 
fase, más fricción interna por deslizamiento de granos, lo que se resulta en hundimiento. No 
obstante, y por experiencias previas, adiciones de más del 5% en mullita resultan en hundimientos 
muy elevados, no deseables desde el diseño microestructural de estos materiales de cara a sus 
aplicaciones y desempeño en servicio. De esta manera, y de acuerdo a la aplicación, la tolerancia al 
daño de la alúmina puede ser moderada y controlada mediante el diseño y la síntesis de compuestos 
alúmina-mullita  de tamaño micro y nanométrico con bajos porcentajes de segunda fase. 
 
A continuación se expone en las Fig.5.1.b y Fig.5.1.c las micrografías obtenidas por interferometría, 
representadas en 3D, de las indentaciones esféricas hechas sobre los compuestos A2 y A5. También 
se expone las micrógrafías de 1300 y 1500 N de la AM en la Fig. 5.1.d. Las indentaciones para las 
otras cargas no fueron visibles con el interferómetro debido a que estas presentaron poco 
hundimiento, haciendo difícil la observación del contraste por diferencia de alturas.  
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A2 – 500 N 
A2 – 1100 N 
Fig 5.1.b Micrograf
 
 
A5 – 500 N 
A5 – 1100 N 
Fig 5.1.c Micrografías en 3D de
  
A2 – 700 N 
 
A2 – 1300 N 
ías en 3D de las indentaciones de la A2 tomados con el interferómetro
  
A5 – 700 N 
  
A5 – 1300 N 
 las indentaciones de la muestra A5 tomados con el interferómetro
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A2 – 900 N 
A2 – 1500 N 
 
 
A5 – 900 N 
 
A5 – 1500 N 
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AM – 1300 N
Fig 5.1.d Micrografías en 3D de 
 
Aquí se ven perfectamente las huellas de 500 N, lo que indica  que l
resultó ser más precisa para la medición de las profundidades de las hu
comparación con las mediciones realizadas utilizando el microscopio confocal. Sin embargo
tendencias observadas son similares
medidas de profundidades utilizando el interferómetro son expuestas en el párrafo 5.3. 
Adicionalmente fue posible observar de l
la aparición de anillos adicionales formados
 
A2 – 500 N 
A2 – 1100 N 
Fig 5.1.e Micrografías en 2D
 
 
 AM – 1500 N 
las indentaciones de la muestra AM tomados con el interferómetro
a técnica de interferometría 
ellas de indentación en 
 confirmando los resultados expuestos con anterioridad. Las 
as micrografías en 2D por interferomería, con más claridad, 
 en las muestras compuestas (Fig. 5.1.e y Fig.5.1.
 
A2 – 700 N A2 –
 
A2 – 1300 N A2 –
 de las indentaciones de la A2 tomados con el interferómetro
 
 
 
, las 
 
f). 
 
 900 N 
 
 1500 N 
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A5 – 500 N 
A5 – 1100 N 
Fig 5.1.f Micrografías en 2D de
 
Resulta que los anillos adicionales se forman a partir de 
para la A5, lo que indica también que la A5 es más cuasi
 
 
5.2. Observaciones
 
En todas las indentaciones de todas las muestras se observa cierto grado de apilamiento de material
(Fig. 5.2). Este fenómeno es típico de materiales de carácter plástico, lo que 
cuasi-plasticidad experimentada por los compuestos estudiados.
  
A5 – 700 N 
  
A5 – 1300 N 
 las indentaciones de la muestra A5 tomados con el interferómetro
700 N para la muestra A2 y a 
-plástica que la A2. 
 complementarias: apilamiento 
confirma la presencia de 
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A5 – 900 N 
 
A5 – 1500 N 
 
 
partir 900 N 
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Fig. 5.2 Perfil de la profundidad de la huella en la muestra A5 
 
A continuación se compara las alturas de apilamie
 500 N 700 N
AM - -
A2 0,14 0,21
A5 0,39 0,49
Tabla 5.2
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Se observa otra vez que la A5 es la más cuasi-plástica porque tiene el apilamiento más alto. La 
alúmina monolítica casi no se hunde. No hay datos para las indentaciones de 500, 700, 900 y 1100 N 
porque no fueron visibles con el interferómetro. 
 
5.2. Profundidades de las huellas 
 
A continuación se expone la tabla 5.2 y el grafico 5.2 que indican los valores de profundidad de las 
tres muestras en función de la carga aplicada, medidos con el microscopio confocal y el 
interferómetro. Se añade también las valores de la muestra de alúmina con 10 vol.% de mullita de 
reacción (A10) del PFC del año pasado. [12] 
 500 700 900 1100 1300 1500 
A2 confocal (μm) 0 -0,35 -0,56 -0,51 -0,73 -1,16 
A2 interferómetro (μm) -0,01 -0,5 -0,59 -0,79 -0,82 -1,27 
A5 confocal (μm) 0 - -0,45 -0,86 -1,16 -2,0 
A5 interferómetro (μm) -0,18 -0,23 -0,81 -1 -2,01 -2,2 
AM confocal (μm) 0 0 -0,2 -0,3 -0,4 -0,4 
AM interferómetro (μm) - - - - -0,4 -0,49 
A10 [12] (μm) - -0,6 -1,05 -1,45 -2 - 
Tabla 5.2 Profundidades de las huellas de las tres muestras (valores microscopio confocal e interferómetro) 
 
 
Grafico 5.2 Profundidades de las huellas de las muestras AM, A2, A5, y A10 
[12]
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Del gráfico anterior es posible observar como la alúmina monolítica se hunde poco (0,4 μm como 
máximo) mientras la alúmina con 5% de mullita se hunde hasta 2,2 μm a 1500 N. La alúmina con 2% 
de mullita se sitúa entre las dos. Son los resultados que esperábamos pues la A5 es más tenaz que la 
A2, que a su vez es más tenaz que la AM, debido al porcentaje de segunda fase de mullita. 
Por último, los resultados del proyecto pasado indican que la A10 se hunde aún más que la A5. De 
eso se puede pensar que más se añade de segunda fase de mullita, más se hunde la cerámica. 
 
5.3. Tomografía 
 
Las muestras de cerámicos compuestos A2 y A5 fueron desbastadas en pasos consecutivos como se 
explicó en el numeral 4.7.1. hasta no observar grietas, tomando micrografías cada 20 minutos (hasta 
1560 minutos y 83 micrografías como máximo con la A5-1500 N). En los pasos últimos del desbaste 
fue difícil identificar con exactitud la ubicación exacta de las grietas por culpa del pullout o salto de 
granos generado alrededor de las grietas así como de las rayas producidas en el material.  
Se expone más abajo la secuencia de micrografías de las indentaciones A5 – 1500 N (Fig. 5.4.a), A2 – 
1500 N (Fig. 5.4.b) y A2 – 900 N (Fig. 5.4.c). 
 
 
0 min 200 min (paño 600) 400 min (paño 600) 600 min (paño 400) 
800 min (paño 400) 1000 min (paño 400) 1200 min (paño 400) 1400 min (paño 400) 
 
Fig. 5.4.a Secuencia de pulido de la indentación A5 -1500 N 
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0 min 400 min (paño 600) 600 min (paño 600) 800 min (paño 400) 
1000 min (paño 400) 1200 min (paño 400) 1400 min (paño 400) 1620 min (paño 400) 
 
Fig. 5.4.b Secuencia de pulido de la indentación A2 -1500 N 
 
 
0 min 200 min (paño 600) 400 min (paño 600) 600 min (paño 400) 
  
800 min (paño 400) 1000 min (paño 400)   
Fig. 5.4.c Secuencia de pulido de la indentación A2 -900 N 
 
Parece haber una zona de daño alrededor de las grietas que es otra forma de dispar energía. Se 
puede ser por esto que no se forma la grieta cono. 
En la Tabla 5.4. se presentan los resultados de reconstrucción tomográfica de las huellas de 
indentaciones a las distintas cargas en los materiales A2 y A5, así que las profundidades calculadas 
aproximadamente con el método de las diagonales de Vickers (Párrafo 5.8.1). 
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 A2 
700 
0.62 µm
900 
0.71 µm
1100 
0.91 µm
1300 
0.94 µm
1500 
1.25 µm
 
A5 
 
 0.01 µm 
 0.015 µm 
 
0.99 µm 
 
 
1.02 µm 
 
 1.11 µm 
Tabla 5.2 Huellas reconstruidas 
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De las figuras en la tabla 5.4. pueden realizarse varias anotaciones. 
cono, o mejor, las grietas anillo se 
respecto del eje vertical. Lo anterior, aunque sorprende dada la naturaleza 
propia de materiales basados en alúmina 
estos materiales. Es notable también l
máximo, lo cual es indicativo de la disipación de la energía por otros mecanismos distintos a la 
propagación en profundidad de grietas tipo cono
arranque de grano en las proximidades de las grietas. 
2% o 5 vol.% de mullita tienen 
efecto, tomando los resultados del año pasado, una muestra de alúmina con 10
combustión se agrieta mucho mas
muestra a una indentación de 1300
Fig. 5.4.d Tomografía de la huella de 
Se aprecian la evolución de las grietas cono bajo superficie 
 
Sin embargo, los resultados siguen indicando que la A5 es más cuasi
observa que la carga a la cual se propagan las grietas es debajo de 500 N para la A2 mientras que es 
cerca de 900 N para la A5. Además, las grietas de la A2 se cierran
de 1500 N (Fig. 5.4.e) mientras que 
 
No se presentan 
propagan cierta profundidad en el material sin cambiar su ángulo 
se puede explicar gracias a la cuasi-
a baja profundidad de las grietas generadas, 1.2 μm como 
. Lo anterior se complementa con el excesivo 
Esto refleja que las cerámicas de alúmina con 
mejores propiedades frente al contacto que 
 con una misma carga. Aquí se presenta
 N (Fig. 5.4.d). 
una indentación de 1300 N de alúmina con 10 vol.% de mullita de combustión.
[12]
 
-plástica que la A2. En efecto, se 
 a partir de 1300 N y son dos a partir 
la huella nunca se cierra en el cado de la A5.
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grietas tipo 
mayoritariamente frágil 
plasticidad exhibida por 
la alúmina pura. En 
 vol.% de mullita de 
 la tomografía de esta 
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Fig. 5.4.e Huella reconstruida la indentación A2 – 1500 N. Se distinguen dos grietas anillas. 
 
Por fin, la indentación de 1500 N parece provocar grietas más profundas en la A2 (1,25 µm) que en la 
A5 (1,11 µm). Sin embargo, esta valores son basadas sobre las medidas de degasta de espesor y no 
son tan precisas. 
Para concluir, la alúmina con 5 vol.% de mullita parece ser mas cuasi-plástica porque presenta mayor 
hundimiento y menor grietas que la alúmina con 2 vol.% de mullita que parece más a la alúmina 
monolítica. 
 
Para comparar con alúmina monolítica, se expone una micrografía de una sección transversal de una 
muestra de alúmina indentada a 1500 N y en las mismas condiciones que en este proyecto [7]. Se 
aprecian claramente largas grietas cono de unos, una zona cuasi-plástica y no hundimiento.            
(Fig. 5.4.f) 
 
Fig. 5.4.f Grietas cono en alúmina monolítica (indentada con una esfera de carburo de silicio: r=2,5 mm, P=1500 N).             
La flecha indica la zona cuasi-plástica. 1 cm representa 100 µm. [7] 
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6. CONCLUSIONES 
 
 
Los materiales empleados: nanocompuestos Alúmina/Mullita con 2% y 5% de segunda fase 
sinterizados por el método de sinterización reactiva, mostraron tener mejores propiedades frente al 
daño por contacto que la alúmina monolítica, en tanto soportan la aplicación de cargas esféricas sin 
formación de grietas tipo cono típicas de materiales frágiles como la alúmina. 
 
La técnica de tomografía fue utilizada para estimar el daño bajo la superficie de los materiales 
estudiados, presentando los materiales compuestos grietas tipo anillo que se propagaron en 
profundidad sin formar grieta cono típica de materiales frágiles como la alúmina, evidenciando la 
disipación de energía por distintos mecanismos de interacción entre la matriz y las partículas de 
segunda fase. Así pues, la adición de cantidades controladas de partículas de segunda fase de mullita 
en la alúmina permiten la modificación de su respuesta frente al contacto, inhibiendo el crecimiento 
de grieta cono que puede afectar a la integridad estructural del material. 
 
La utilización de diferentes técnicas de caracterización de materiales de manera complementaria 
permitió el estudio completo de la respuesta mecánica frente al contacto de los materiales 
empleados, tanto superficial como subsuperficialmente. 
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7. IMPACTO AMBIENTAL 
 
Cabe decir que este proyecto ha tenido un impacto ambiental muy bajo. A continuación se exponen 
todos los factores que explican este bajo impacto: 
• Material usado: muestras de alúmina que en total no sobrepasaban los 50 gr. Al no haberlas 
sinterizado no se puede asumir el coste ambiental de la producción. Después de su uso, las 
muestras han quedado en el propio laboratorio para ensayos posteriores u otros usos 
reciclados. 
• Máquinas e instalaciones usadas: todas las instalaciones y máquinas usadas solo utilizan la 
electricidad para funcionar, ninguna de ellas genera ningún tipo de residuo. 
• Papel para impresiones. 
 
A pesar de todo, hubo un poco de contaminantes: 
• El lubricante y la suspensión de diamante usados para el pulido de las muestras. 
• La bakelita y la resina utilizadas para encastar las muestras. 
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8. COSTES DEL PROYECTO 
 
Los costes del proyecto han sido básicamente las horas dedicadas al mismo por parte del ingeniero, 
la utilización del laboratorio de fractura y fatiga del ETSEIB, la utilización de algunos equipos técnicos 
puntualmente, como el microscopio confocal, el interferómetro, y el FIB, así como la licencia y el 
equipo necesarios para el uso del software AVIZO.  
El proyecto empezó a principios de septiembre 2008 y ha finalizado en febrero 2009. Las horas 
dedicadas al proyecto en el laboratorio han sido de 30 cada semana, con 6 diarias de media, de 
septiembre a diciembre. De enero a febrero la utilización del laboratorio se ha visto reducida 
mientras que el trabajo se hacía en el despacho del centro de nano donde se encuentro el ordenador 
equipado con AVIZO. Así pues, hay cuatros grandes bloques de gastos referidos al proyecto: los 
costes de las máquinas, el uso de los laboratorios, los equipos técnicos y el programo AVIZO. 
En primer lugar, se ha previsto la duración del proyecto en 5 meses completos más 15 días en 
septiembre. El sueldo de un ingeniero junior se estima en 15 €/h, trabajando 6 horas al día:            
120 €/día. 
Referente al uso del laboratorio, el uso del laboratorio de fatiga y fractura de la ETSEIB ha sido 
compartido con otros proyectistas, doctorandos, post-docs y técnicos de laboratorio. 
Las máquinas se comparten entre las máquinas de preparación de muestras y los microscopios de 
observación de muestras.  
Para realizar la tomografía se necesitaban un ordenador con una tableta digitalizadora y una licencia 
de AVIZO. 
Aparte de esto, no se puede olvidar el coste de las muestras estudiadas aunque en este caso, las 
muestras fueron recibidas del Instituto de la Cerámica y Vidrio de Madrid, de forma gratuita, así 
como los artículos científicos necesarios para la obtención de los conocimientos básicos (en este caso 
no importa el número de artículos conseguidos ya que la UPC, paga anualmente subscripción a las 
mayores bases de datos científicas del mundo) y finalmente material de oficina varios. 
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A continuación se muestran las tablas explicativas de lo explicado anteriormente (Fig. 9). 
Concepto Coste unitario Cantidad Subtotal (€) 
 Costes de las máquinas  
Pulidoras 10 €/h 90 h 900 
Encastradora 10 €/h  1 h 10 
Máquina de ensayos 
INSTRON 
25 €/h  3 h 75 
Microscopía óptica 20 €/h  25 h 500 
Microscopía confocal 40 €/h  8 h 320 
Microscopía 
electrónica de 
barrido (MEB) 
50 €/h  1 h 50 
Maquina de 
indentación Vickers 
10 €/h   1 h 10 
Interferómetro 50 €/h 5 h 250 
 
Subtotal  
  2115 € 
 Material de laboratorio  
Paños para la 
preparación 
metalográfica 
150 €  4 ud 600 
Papeles de desbaste 2 €  50 100 
Pasta de diamante 30 €/L 0.5 L 15 
Lubricante 10 €/L 1 L 10 
Disolventes 2 €/L 3 L 6 
Bolas indentación WC 2 €  2 ud 4 
 
Subtotal 
  735 € 
 Horarios personal  especializado (5 meces)  
Ingeniero junior  15 €/h 600 h 9000 
Ingeniero sénior 30 €/h 150 h 6000 
Jefe de proyecto  60 €/h 25 h  1500 
Técnicos de 
laboratorio  
25 €/h 30 h 750 
 
Subtotal 
  17250€ 
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 Equipo de tomografía  
Licencia AVIZO 4 800 € 1 4 800 € 
Mantenimiento 960 € 1 960 € 
 
Subtotal 
  5 760 € 
 
 
 
TOTAL DEL 
 
 
PROYECTO 
 
25 860 € 
Fig.9 Evaluación de los costes del proyecto 
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